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Abstract of FR2765229 

A new clear or bituminous binder for the preparation of highway coatings, asphalt flows nd sealed 
membranes, having the following properties :- -a penetrability at 25 deg C. of less than 50 1/10 mm 
(preferably less than 35 1/10 mm) (NFT 66 -004); -a softening point greater than 70 deg C.(preferably 
80 deg C.)(NFT 66-008) ; -a dynamic viscosity (180 deg C.) less than 1000 mPa.s.(preferably less than 
500, and more preferably 300). Also claimed is the composition and preparation of the solid particles 
and their use. 
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(54) I IANT CLAIR OU BITUMINEUX SUSCEPTIBLE D'ETRE MIS bUUb ruttwic ouliuc ououi 
^ TEMPE R/^R E AM B I ANTE ET PARTICULES DE LIANTS, NOTAWIMENT GRANULES ET PASTILLES. 

(57) L'invention conceme de nouveaux Hants clairs ou bitu- 
rriineux, notamment destines a la fabrication d'enrobes rou : 
tiers, d'asphaltes coules ou membrane d'etancheite 
presentant les proprietes suivantes: 

- penetrability a 25'C inferieur a 50 1/10 mm, selon la 
norme NFT 66-004, 

- point de ramollissement superieur a 70 C, selon la nor- 
me NFT 66-008, % ■ M n 

- viscosite dynamique a 1 80*C inferieure a 1 000 mPa. s. 
Ces Hants presentent I'avantage de pouvoir etre mis 

sous forme de solides divisSs a temperature ambiante, en 
particulier sous forme de pastilles ou de granules au sein . 
desquels peut egalement etre incorporee une charge. 

L'invention conceme egalement des precedes de prepa- 
ration de ces pastilles ou granules. 
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La presente invention conceme de nouveaux Hants clairs ou 
5 bitumineux susceptibles de se presenter a Tetat solide subdivise a temperature 
ambiante ainsi que des particules de liants, notamment des granules et des 
pastilles. 

Ces liants sont principalement destines a la fabrication de revetements, 
d'enrobes, d'asphaltes coules ou de membranes d'etancheite, par incorporation 

10 directe en unites de fabrication de ces produits. 

.Du fait de leur double action sur le renfort de la securite et 
P amelioration du cadre de vie, les revetements colores trouvent de multiples 
applications, le plus souvent en zones urbaines, en particulier pour la realisation 
de pistes cyclables, zones pietonnes, trottoirs, parkings, aires de jeux, places, 

1 5 couloirs d'autobus, carrefours. 

Ces enrobes sont constitues de melanges de granulats et de Hants de 
teintes claires, colores par incorporation de pigments (oxydes metalliques en 
general). La selection de materiaux clairs permet d'obtenir des teintes vives et de 
reduire significativement le com de Tenrobe en minimisant la quantite de pigment 

20 necessaire pour obtenir la coloration desiree. 

De ce fait, les liants de choix pour ces applications sont des liants de 
synthese obtenus par le melange d'huiles, de resines, de cires et de polymeres. A 
la difference des bitumes qui proviennent de la distillation du brut, les liants de 
synthese presentent la faculte d'etre facilement colorables car ils ne contiennent 

25 pas d'asphaltenes. Ce sont, en effet, les asphaltenes naturellement presents dans 
les bitumes qui leur conferent une coloration noire et les rendent done 
difficilement colorables. 

Les liants clairs disponibles sur le marche se presentent sous forme 
liquide soit chaud dans le cas de liant anhydre, soit froid lorsque le liant est en 

30 emulsion aqueuse. Dans les deux cas 1c produit sous forme liquide presente une 
stabilite limitee dans le temps ce qui empeche de conserver le produit en stockage 
et done impose de le fabriquer a la commande. L'etat liquide du liant engendre des 
contraintes logistiques tant sur le plan de la gestion du produit que sur le plan de la 
mise en oeuvre. 

35 Du point de vue logistique, le produit est propose en vrac, etant donne 

les volumes relativement importants generalement requis pour la realisation des 
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chantiers. Un conditionnement en futs ou conteneurs entrainerait des frais de 
manutention tres eleves. Toutefois, le mode de livraison en vrac presente 
I'inconvenient que les quantites livrees sont tributaires des tonnages des capacites 
de production et des citemes de livraison, et ne correspondent done pas 
5 necessairement a la quantite utile pour le chantier. l/excedent de produit non 
utilise est souvent perdu car ne peut etre conserve de fagon prolongee sans risque 
de degradation. 

Sur le plan de la mise en oeuvre, il est primordial d'eviter la 
contamination du liant avec tout produit de nature a modifier sa coloration, tel que 
10 le bitume. Ainsi, les cuves de transport et stockage, les unites de fabrication et de 
mise en oeuvre et les lignes de transfer! devront etre soit affectees aux liants clairs, 
soit parfaitement depolluees au cas ou elles serviraient egalement pour les 
bitumes. 

Des problemes analogues en ce qui conceme le stockage se posent 

1 5 egalement dans le cas des liants de type bitumineux. 

La presente invention propose une solution a tous les problemes 
exposes ci-dessus en fournissant des liants qui, du fait de leurs caracteristiques 
physiques et rheologiques, se pretent a une mise en forme a Tetat subdivise en vue 
d'une utilisation directe dans les unites d'enrobage ou petrins d'asphaltes. Des 

20 compositions preferentielles de liants ont pu etre identifiees. Cette technologie 
presente un interet tout particulier dans le cas des liants clairs puisque 
contrairement aux produits actuellement sur le marche, ils offrent les avantages 
suivants : 

• Le stockage du liant peut etre fait pendant une duree prolongee (au 
25 moins plusieurs mois a 1 an) a temperature ambiante, d f ou une 

economic d'energie, et sous simple abri des intemperies, ce qui permet 
d'eviter d'avoir recours a des capacites de stockage intermediates. 

• Le liant peut etre conditionne en sacs pouvant contenir, par exemple, de 
5 kg a 1000 kg de produit, ce qui permet de detailler la quantite de liant 

30 • strictement necessaire a Tutilisateur pour la realisation de ses chantiers. 

• Du fait du conditionnement du liant, le transport, le stockage et la 
manipulation se font de fa?on particulierement simple. Ainsi, Tetat 
solide du liant permet d'eviter d'affecter bu d'avoir a depolluer les 
equipements alors que ces operations seraient indispensables pour les 

35 liants liquides en vrac. 
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• La forme solide du liant permet de le pre-additiver en fines sans risque 
de decantation. Le liant peut etre premelange lors de sa fabrication avec 
une partie ou la totalite des charges (calcaire, talc) et/ou pigments 
colores (oxydes metalliques) incorpores lors de la fabrication des 

5 enrobes ou asphaltes. Les avantages de passer par un premelange sont 

d'une part de renforcer la tenue du liant au stockage et d'autre part de 
favoriser I'homogeneite du mastic (melange liants+fmes) normalement 
constitue lors de r operation d'enrobage des granulats. 

• L'etat du liant permet sa mise en oeuvre selon un procede original 
10 puisqu'il peut etre incorpore a Tetat de granules solides directement 

dans le malaxeur pour enrobes ou asphaltes coules, Le taux d'ajout est 
compris generalement entre 4% a 10% de la masse des mineraux 
(granulats, sables et fines). Dans le cas ou les granules sont constitues 
d'un premelange de liant et de fines (calcaire, talc, oxydes 
15 metalliques,...), le taux d'ajout des granules est ajuste en fonction de la 

teneur precise en liant qui les compose. La quantite de fines d'apport 
normalement incorporee lors de la fabrication de T enrobe ou asphalte 
doit alors etre reduite de la quantite de fines presentes dans les granules. 
Ainsi, Tinvention conceme des Hants presentant des proprietes 
20 specifiques permettant d'acceder pour la premiere fois a des liants se presentant 
sous forme de solide subdivise a Tetat solide, ce qui presente comme on l'a vu 
precedemment un progres considerable par rapport aux liants de Tart anterieur. 

Plus precisement, selon Tune de ces caracteristiques essentielles, 
Tinvention conceme un liant clair ou bitumineux, notamment destine a la 
25 fabrication d'enrobes routiers ou d'asphaltes coules presentant les proprietes 
suivantes : 

- penetrabilite a 25°C inferieure a 50 1/10 mm, mesuree scion la 
normeNFT 66-004, 

- point de ramollissement superieur a 70°C, mesure selon la norme 
30 NFT 66-008, 

- viscosite dynamique a 180°C inferieure a I 000 mPa.s. 
Selon des variantes particulierement avantageuses, on choisira : 

- une penetrabilite inferieure a 35 1/10 mm, 

- un point de ramollissement superieur a 80°C et de preference 
35 superieur a 90°C, 
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- une viscosite dynamique inferieure a 500 mPa.s et de preference 

inferieure a 300 mPa.s. 

Selon une variante particulierement avantageuse, le liant presentera, 
en outre, une viscosite a 130°C inferieure a 2500 mPa.s et de preference inferieure 

5 al500mPa.s. 

Selon une variante particulierement avantageuse de l'invention, ces 
Hants contiennent de 3 a 40 % en poids d'au moins une cire dite ci-apres cire HF 
presentant un point de fusion superieur a 90°C. 

De telles cires sont des cires de synthese qui peuvent etre obtenues par 

10 synthese chimique. 

Selon une premiere variante avantageuse de l'invention, la cire HF sera 
une cire hydrocarbonee obtenue par polymerisation, ou copolymerisation 
d'olefines en C 2 a C 6 , de preference de type Methylene, de propene ou d'hexene. 

De telles cires seront alors sous forme de N-alcanes ou dTiydro- 

1 5 carbures ramifies. 

Selon une autre variante particulierement avantageuse de l'invention, 
on choisira la cire HF parmi les cires de type amide resultant de la reaction d'un 
acide carboxylique ou d'un melange d'acide carboxylique avec une diamine. 

Parmi ces produits, on choisira de facon particulierement avantageuse 
20 les produits repondant a la formule ( 1 ) ci-dessous : 

R 'i C x X— R" (1) 

NH — R— NH 

■L. 

dans laquelle : 

R'j et R"i sont identiques ou differents et representent chacun un groupement 
25 hydrocarbone comprenant 4 a 20 atomes de carbone, eventuellement hydroxyle, 
sature ou insature, lineaire ou ramifie, aliphatique ou aromatique, 
R-> est un groupement hydrocarbone alkylaliphatique ou aromatique comprenant 
de 2 a 6 atomes de carbone, de preference un groupement ethylene. 

Un exemple de produit particulierement prefere dans cette famille est 
30 la cire de synthese resultant de Taction de I'acide stearique sur la diamine ethylene 
qui conduit a la formation de la N, N'-ethylene-bis-stearamide de formule (2) : 

H 3 C-(CH,),-C:° °C-(CH 2 ) 16 CH 3 (2) 

NH— (CH 3 ) 2 NH 
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dont le point de fusion est de 143°C et qui presente une penetration de 
10 1/10 mm a 25°C mesure selon la norme ASTM D1321. 

Une autre cire particulierement interessante selon l'invention est la 
5 p N^'-phenylene-bis-stearamide obtenue par reaction de l'acide stearique sur la p- 
phenylene-bis-stearamide. Cette cire presente un point de fusion de 167°C et une 
penetration de 9 1/10 mm. 

Toutes ces cires de synthese se distinguent des cires naturelles issues 
du raffinage du petrole, encore appelees cires microcristallines, essentiellement 
10 par des points de fusion plus eleves, plus precisement par des points de fusion 
superieurs a 90°C. 

Ces cires presentent par ailleurs avantageusement des masses 
moleculaires relativement faibles (typiquement de 400 a 3000), ce qui conduit a 
des viscosites a l'etat fondu (mesurees selon la methode ASTM D 3226) 
1 5 egalement faibles, typiquement inferieures a 150 cP a 149°C. 

De preference, ces cires ont une masse moleculaire comprise entre 500 
et 2000 et une viscosite inferieure a 50cP, de preference encore inferieure a 20cP, 

Les liants clairs de l'invention auront avantageusement la composition 
suivante, dans laquelle les proportions sont indiquees en pourcentages en poids : 

20 

Huiles 40-90 
Cires* + Resines 10-40 

dont cire HF 3-40 et de preference 5-40 

Polymeres 0-25 
Additifs divers 0-5 

* par cires, on designe toutes les cires incluant done les cires HF (de point de 
fusion superieur a 100°C) et les autres cires (de point de fusion inferieur a 90°C). 

Dans ces compositions tes huiles, les cires de point de fusion 
25 inferieurs a 90°C, les resines, les polymeres ainsi que les additifs sont ceux 
classiquement utilises dans la fabrication des liants clairs. 
Plus precisement : 

• Dans les compositions de liants clairs selon l'invention, Thuile 
petroliere utilisee pourra etre tout type d f huile classiquement utilisee dans les 
30 liants clairs. II pourra, en particulier, s'agir d'une huile paraffinique, d f une huile 



naphtenique ou aromatique d'origine petroliere. On choisira, de preference, une 
huile issue d'une coupe lourde petroliere. 

Cette huile aura avantageusement une viscosite a 40°C superieure a 
100 cSt ou mm 2 /s (mesuree selon la norme ASTM D 445) et superieure a 30 cSt a 
5 100°C. 

Cette viscosite sera avantageusement choisie superieure a 500 cSt a 

40°C. 

• Les polymeres compris dans les compositions de liant clair de 
invention sont egalement ceux classiquement utilises dans les Hants clairs. II 
10 pourra s'agir en particulier de plastomeres ou d'elastomeres permettant de moduler 
les proprietes physiques ou rheologiques des compositions de invention. 

A titre de polymeres de type plastomere utilisables dans les 
compositions de I'invention, on citera de facon non limitative les copolymeres 
Methylene et de vinylacetate (EVA), les copolymeres Methylene et de 
1 5 methylacrylate (EMA), le polyethylene (PE) ou le polypropylene (PP). 

A titre de polymeres elastomeres, on citera les copolymeres sequences 
styrene butadiene styrene (SBS), les copolymeres de styrene et butadiene (SB), les 
polyisobutylene (PIB). 

Les compositions de I'invention pourrbnt, en outre, contenir des cires 
20 autres que les cires HF, en particulier des cires microcristallines issues du 
raffinage de petrole brut classiquement utilisees dans le domaine ainsi que des 
resines. 

Les compositions de I'invention contiennent egalement 
avantageusement un agent destine a ameliorer l'adhesivite du liant. Cet agent 
25 pourra etre tout agent utilise classiquement a cet effet. 

Les liants bitumeux de I'invention repondront avantageusement aux 
compositions suivanteSyexprimees en pourcentages en poids : 

Bitumes 
Cire(s) HF 
Resine(s) 
Polymere(s) 

Additifs divers et/ou charges 



20-95 

3-40, de preference 5-40 
0-40 
0-75 
0-5 
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Les composants de ces compositions de Hants bitumineux sont ceux 
classiquement utilises dans les utilisations visees (enrobes ou asphaltes coules). 

Ces Hants de types bitumineux pouiront, en particulier, contenir des 
resines ou polymeres qui sont ceux classiquement utilises pour la preparation des 
bitumes modifies par des polymeres, par exemple EVA, EMA, SB, SBS, PIB. 

On resume ci-dessous les avantages des Hants ciairs ou bitumeux de 
Tinvention lies a la presence de cire a haut point de fusion dans leur composition. 

L'ajout d'une telle cire dans un liant bitumineux ou de synthese 
produit les effets suivants sur ses caracteristiques: 

• Baisse de la penetrabilite, ce qui conduit a un durcissement. 

• Forte augmentation du point de ramollissement, ce qui ameliore leur 
resistance a la deformation a temperature elevee .et conduit a une 
augmentation de l'indice de penetrabilite. 

• Diminution de la viscosite a haute temperature (T > 1 20°C). 

II en resulte les avantages suivants en application. 

Tous ces Hants ciairs ou bitumeux pourront en outre contenir une 
charge. La teneur en charge sera alors telle qu'elle representera de 0 a 50 % en 
poids du liant charge. 

Les Hants decrits precedemment s'averent particulierement interessants 
du fait de leurs proprietes specifiques leur conferant une aptitude certaine a etre 
mis sous forme de particules solides a temperature ambiante, en particulier sous 
forme de granules ou de pastilles. 

Ainsi, du fait de leurs caracteristiques, ces Hants sont tout 
particulierement destines a etre mis en oeuvre par introduction directe a Tetat 
sohde dans un enrobe. Plus precisement, leurs caracteristiques particulieres leur 
conferent, en plus des proprietes generales des Hants, des proprietes specifiques 
telles qu'une aptitude a etre mise sous forme de granules ou de pastilles, une 
bonne stabilite au stockage contre la reprise en masse et une maniabilite suffisante 
lors de la mise en oeuvre. 

Selon une autre de ses caracteristiques, Tinvention conceme un 
procede de preparation d*un liant sous forme de pastilles. Un tel procede comprend 
une etape d'egouttage d'un liant tel qu'il a ete decrit precedemment sur une plaque 
refroidie. 

Selon une autre caracteristique, Tinvention conceme egalement un 
procede de preparation d'un liant sous forme de granules. Ce procede comprend 




une etape cTextrusion et de granulation d'une composition de Hants telle qu'elle a 
ete definie precedemment. 

Comme cela ressort de la description qui va suivre, ces deux formes 
preferees de Hants a 1'etat solide subdivise a temperature ambiante sont rendues 

5 possibles du fait des caracteristiques presentees par ces Hants. 

La mise en forme a I'etat de pastilles requiert, en effet, de pouvoir 
egoutter le liant aisement a chaud sans pour autant atteindre des temperatures 
superieures a 180°C pouvant degrader rapidement les proprietes du liant. En 
pratique, cette condition est satisfaite lorsque la viscosite dynamique du liant est 

10 inferieure a 3000 mPa.s a 180°C. Preferentiellement, la temperature de pastillage 
est defmie pour une viscosite du liant voisine de 2000 mPa.s. 

Pour Tobtention de granules, le liant en sortie de filiere d' extrusion 
doit etre refroidi jusqu'a presenter une rigidite permettant sa decoupe. Cette 
condition est generalement rencontree lorsque le liant est porte a une temperature 

15 inferieure d'au moins 20°C a son point de ramollissement. Le refroidissement se 
faisant en pratique avec de l'eau a temperature ambiante, le liant presente 
avantageusement un point de ramollissement de 70°C au minimum. 

Pour assurer la stabilite du liant au stockage, celui-ci doit presenter 
une rigidite elevee (penetrabilite a l'aiguille a 25°C inferieure a 50 1/10 mm et de 

20 preference inferieure a 35 1/10 mm - Methode NFT 66-004), ainsi qu'une aptitude 
a resister au ramollissement aux temperatures de stockage elevees (point de 
ramollissement Bille et Anneau superieur a 70°C ? et de preference superieur a 
80°C, de preference encore superieur a 90°C - (Methode NF T 66-008). 

La facilite a enrober les granulats avec le liant introduit a froid dans la 

25 centrale d'enrobage depend directement de la faculte de ce liant a fondre (on a 
avantage a utiliser des grains de masse inferieure a 1 g, de preference* de masse 
comprise en 0,03 g et 0,3 g) et de ses proprietes de fluidite/mouillabilite apres 
fusion (viscosite dynamique du liant a 180°C inferieure a 1000 mPa.s. 

Cette viscosite a 180°C sera de preference inferieure a 500mPa.s, de 

30 preference encore inferieure a 300 mPa.s et de preference inferieure a 2500 et 
meme a 1500mPa.sa 130°C. 

Lincorporation d'une cine a haut point de fusion (cire HF) presente 
Tavantage de favoriser les conditions requises puisqu'elle permet a la fois de 
diminuer la viscosite, d'augmenter le point de ramollissement et de diminuer la 

35 penetrabilite. 
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Le liant peut etre realise selon differents precedes comprenant la 
realisation du melange et sa mise en forme. 

Selon une premiere variante, la fabrication du melange peut etre faite 
selon un mode classique par malaxage. 
5 Ce melange est ainsi avantageusement prepare par : 

• dispersion .des polymeres dans l'huile a 160°C-180°C sous forte 
agitation pendant une duree generalement de lh a 2h 

• reduction du chauffage a 130°C-150°C et ajout des cires et resines et 
eventuellement de dopes d'adhesivite. Cette operation dure generale- 

10 ment environ lh 

• incorporation eventuelle des fines et pigments en fin de melange a 
130°C-150°C sous agitation moderee. 

Le melange ainsi realise est ensuite soumis a une etape destinee a le . 
mettre sous forme de particules solides a temperature ambiante, notamment en 
1 5 utilisant des techniques d'extrusion ou de pastillage. 

Selon une autre variante, la fabrication de particules de liants a l'etat 
solide peut se faire aussi selon un precede original d' extrusion ou encore selon un 
procede mixte de malaxage/extrusion : 

Selon le procede par extrusion, les constituants solides a temperature 
20 ambiante du liant sont melanges en entree de l^xtrudeuse, Fhuile est injectee en 
ligne a temperature suffisamment elevee (100-180°C) pour favoriser son 
association avec les composes en fusion, typiquement 1 60°C et en surpression par 
rapport a la pression interne dans le cylindre d'extrusion. Le cisaillement des 
produits lors de r extrusion, permet d'obtenir une pate homogene en sortie de 
25 l'unite d'extrusion. 

Selon un procede mixte, un melange mere contenant les huiles, les 
cires, resines et eventuellement des dopes d'adhesivite est realise sous agitation a 
une temperature avantageusement de l'ordre de 150°C. Le melange est ensuite 
introduit dans Textrudeuse avec les polymeres et les charges pulverulentes afin 
30 d'obtenir en sortie un melange homogene. 

Deux techniques se sont averees particulierement avantageuses pour 
preparer des grains solides de liant selon l'inuention. II s'agit des techniques 
d'extrusion en granulation pour preparer des granules de dimensions 
avantageusement comprises entre 1 et 1 0 mm de long et 2 et 6 mm de diametre et 
35 de pastillage pour preparer des pastilles de dimensions comprises entre 7 et 
1 7 mm de diametre et entre 2 et 5 mm d'epaisseur. 
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Selon les techniques d'extrusion-granulation, le liant est extrude a 
.travers une filiere, refroidi par jet ou bain d'eau et decoupe sous forme de granules 
au moyen d'un couteau rotatif. Les granules sont seches par centrifugation ou 
ventilation puis conditionnes en sacs. 
5 Les dimensions des granules sont ajustees en agissant sur le debit 

d'extrusion, la geometrie de la buse en sortie de filiere d'extrusion et la vitesse de 
rotation du couteau rotatif. 

Selon les techniques de pastillage, le liant liquide a 140°C est depose 
sous forme de gouttelettes sur une plaque metallique mobile refroidie par 
10 circulation d'eau sur sa surface inferieure. Les gouttelettes se figent sous forme de 
pastilles qui sont decollees de la plaque pour etre directement ensachetees. Un tei 
pastillage est avantageusement realisee sur une bande de type Rotoform Sandvick. 
EXEMPLES 
Exemple 1 

15 Fabrication d'un liant a 1'etat de pastilles sur unites industrielles 
A). Preparation du liant 

On prepare un liant contenant, exprimees en parties en poids : 

- 58.0 parties d'une huile de type aromatique presentant une viscosite a 
1 00°C superieure a 30 cSt, et a 40°C superieure a 500 cSt, 

20 -10.5 parties de granules de polymere constitue d'un copolymere 

d'ethylene-vinylacetate (EVA) presentant un Melt Flow Index de 20, 

-25.0 parties d'une resine petroliere presentant un indice d'acidite 

mesure selon la nornie ASTM D 974 inferieur a 0,1 mg de KOH/g et un point de 

fusion de 1 55°C, sous forme de paillettes, 
25 -5.0 parties d'une cire de synthese obtenue par polymerisation 

d'ethylene et caracterisee par un point de fusion de 1 10°C, 

- 1.5 parties d'un acide gras d'origine animal presentant un point de 

fusion de 57°C, et 

- 1 5 parties d'une charge talc sous forme de poudre. 

30 Ce liant est prepare dans un melangeur/malaxeur en procedant de la 

fa?on suivante : 

a) On charge dans le melangeur propre T huile 

b) On chauffe Thuile a 170°C +/- 5°C 

c) On ajoute le polymere a Tetat de granules 

35 d) On maintient a 1 70°C +/- 5°C jusqu'a dissolution (environ 0h30) 
Apres dissolution du polymere, on reduit le chauffage 
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e) A 150°C, on ajoute progressivement la resine a Tetat de paillettes 

f) On maintient la temperature de consigne a 140°C jusqu'a dissolution de la 
resine. 

g) On ajoute progressivement la cire et on agite jusqu'a dissolution complete. 

5 h) On ajoute I'additif et on agite jusqu'a dissolution complete en maintenant le 
chauffageal40°C. 
i) On diminue le chauffage a 130°C. 

j) On incorpore la charge progressivement sous agitation moderee. 

B). Mise en forme du liant - pastillage 
10 Le liant rechauffe a 130°C est transfere du melangeur vers la 

pastilleuse de type Bande Sandvik. A l'aide d'un dispositif de type Rotoform 

adapte pour les produits visqueux, des gouttelettes d'environ 0.2 cm 3 a 130°C sont 

deposees a 130°C sur la plaque d'acter refroidie sur sa surface inferieure par 

circulation d'eau a basse temperature (5°C). 
15 En fin de bande, les gouttelettes alors refroidies sous la forme de 

pastilles solides sont saupoudrees de talc et raclees pour etre emmenees au moyen 

d'une bande transporteuse vers Tensachage. 

Des godets vehiculent les pastilles talquees vers les sacs qui sont 

remplis puis scelles puis disposes sur une palette. 
20 Les produits prepares au cours de trois fabrications differentes 

presentent les caracteristiques figurant dans le tableau 1 ci-dessous. 



Tableau 1 



Caracteristiques 


Fabrication 


Fabrication 


Fabrication 




1 


2 


3 


Penetrabilite, 1/10 mm 


31 


27 


23 


Point de ramollissement, °C 


98 


96 


98 


Viscosite Dynamique, mPa.s 








a 130°C 


1700 


1900 


2100 


a 150°C 


800 


840 


1000 


a 170°C 


400 


500 


500 


a 180°C 


290 


300 


370 


Stabilite 


aucune reprise en masse apres 3 mois de 




stockage 







• 



Le liant produit a permis de realiser des pastilles parfaitement stables 
contre la reprise en masse apres 3 mois de conservation a temperature ambiante. 
Exemple 2 

Liant sous forme de eranules 
5 Le liant est prepare a partir des mernes constituants que celui de 

l'exemple 1. 

On prepare dans un malaxeur de 200 kg de capacite equipe pour 
maintenir une temperature de 1 55°C un premier premelange A comprenant : 

-68,6% en poids d'une huile de type aromatique presentant une 
10 viscosite a 100°C superieure a 30 cSt, et a 40°C superieure a 500 cSt, 

- 29,6 % en poids de resine, 

- 1,8 % en poids d'additif, 

On prepare, par ailleurs, un premelange denomme B comprenant, en 
pourcentages en poids : 
15 - 25,9 % de polymere (EVA) 

- 12,4 % de cire (cire HF) 
-61,7% defines (talc). 

Ce premelange est effectue dans un melangeur a poudre. 
On transfert le premelange A du malaxeur vers une chaine d'extnision 
20 constitute d'une extnideuse a double entree pour matiere seche et matiere liquide 
et equipee d'une filiere, d'un couteau rotatif et de moyens de refroidissement par 

jets d'eau en sortie. 

On alimente I'extrudeuse avec le premelange B et on injecte en milieu 

d'extrudeuse le premelange A a 155°C. 
25 Les debits d'injection de ces deux melanges sont regies pour que le 

rapport ponderal A/B soit de 67,6 % de A pour 32,4 % de B. 

Le melange homogene obtenu sort de I'extrudeuse par une filiere 

(orifice 3 mm) ou le produit est simultanement refroidi .par une circulation d'eau 

froide et decoupe par Taction du couteau rotatif. 
30 On regie la vitesse de rotation du couteau pour obtenir des granules de 

d'environ 6 mm de long, 

Les granules sont ensuite seches et talques avant d'etre conditionnes. 

Exemple 3 

35 . Fabrication d'enrobes a partir de liant clair solide subdivise 
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On prepare un liant solide sous forme de granules ci-dessous 
denomme Ag en suivant le protocole decrit dans l'exemple 2 et un liant sous forme 
de pastilles, ci-dessous denomme Ap en suivant le protocole decrit" dans 
l'exemple 1 ainsi qu'un liant a l'etat liquide prepare a partir des memes composants 
5 et ci-dessous denomme Al. Les compositions de ces trois Hants sont donnees dans 
le tableau 2 ci-dessous, les differents composants des trois liants etant ceux 
utilises dans l'exemple 1. 

Tableau 2 





Liants Clairs 




Al 


Ag 


Ap 


Huile 


58 


46.4 


49.3 


Polymere 


10,5 


8.4 


8.9 


Resine 


25 


20 


21.2 


Cire HF 


5 


4 


4.3 


Dope d'adhesivite 


1,5 


1.2 


1.3 


Fines 


0 


20 


15 



10 

Le tableau 3 ci-dessous resume les caracteristiques des liants clairs Al, 
Ag et Ap en comparaison avec celles de deux bitumes routiers de grade 20/30 et 
35/50. 

Tableau 3 

15 





Bitumes 


Liants Clairs 




Routiers 










20/30 


35/50 


Al 


Ag 


Ap 


Etat 


— Liqi 


nide — 


Liquide 


Granules 


Pastilles 










de 0.02 g 


de0.2g 


Penetrabilite, 1/10 min. 


28 


38 


29 


25 


26 


Point de Ramollissement, 


57 


54.5. 


102 


96 


96.5 


°C 












Viscosite Dynamique, mPa.s 












• al30°C 


1200 


1000 


1000 


2100 


1300 


• al50°C 


450 


350 


450 


1000 


840 


• al80°C 


120 


100 


140 


370 


300 



A partir de ces different liants et bitumes, on prepare des enrobes 
incoiporant differents types de granulate et Ton determine la resistance l'omierage 
de ces enrobes. Le tableau 4 ci-apres resume la composition des enrobes ainsi que 
les resultats obtenus dans les tests d'ornierage. 

5 

3;i Fabrication des Enrobes 

Trois compositions granulometriques ont etc retenues : 0/6, 0/10 et 
0/14. Les granulats proviennent de la carriere de Chailloue et sont obtenus par 
concassage. 

10 Les fabrications ont ete faites par gachees de 20 kg dans un petrin. 

Les formules 1, 2 et 3 ont ete obtenues selon le mode operatoire 
classique c'est a dire que Tajout du liant se fait a 170°C done a Tetat liquide dans 
la charge de granulats portee a 170°C. La charge minerale pulverulente 
prechauffee a 170°C est incorporee progressivement dans le melange une fois que 

15 les granulats sont parfaitement enrobes de liant. L' operation de malaxage dure 5 
minutes entre la fin de 1'ajout du liant liquide et l'obtention d'un melange 
homogene. 

Les formules 4, 5, 6 et 7 ont ete obtenues selon le meme protocole 
operatoire que precedemment avec les differences suivantes : 
20 • Le liant est introduit a temperature ambiante (20°C environ) 

• Les fines d'apport sont incorporees en plus faible quantite pour tenir 
compte de la charge minerale eventuellement contenue dans les 
granules/pastilles 

• Le colorant est introduit en fin de melange. 

25 La realisation de ces melanges a montre que Ton obtenait des enrobes 

parfaitement homogenes et dans des temps comparables aux melanges classiques 
des lors que les granulats sont prechauffes a une temperature de 180°C au lieu de 
170°C. Cette legere augmentation de temperature perniet apres ajout et fusion du 
liant solide de retrouver une temperature de melange stabilisee a 170°C. 

30 L'utilisation du liant fmemeht subdivise est essentielle pour permettre 

une fusion rapide et complete du liant et ainsi permettre une dispersion homogene 
du liant au sein de Tenrobe. 

. La maniabilite du melange est assuree par la faible viscosite du liant a 

la temperature d'enrobage. 
35 Compte tenu de ces resultats sur fabrications au laboratoire, ce 

procede de mise en oeuvre par incorporation directe de liant solide peut etre 
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extrapoie sur les unites industrielles de fabrication des enrobes ou asphaltes 
coules. 

3.2 Evaluation de la resistance a Tornierage des enrobes 

En fin de fabrication, les enrobes sont compactes pour constituer des 
5 plaques de dimensions L x 1 x h = 50 cm x 1 8 cm x 1 0 cm. 

Les plaques sont conservees au moins 48h au repos a temperature 
ambiante avant d'etre evaluees sur le banc d'ornierage (simulateur de trafic de 
typeLCPC). 

Les essais sont conduits selon la methode NF P98-253-1 : 
10 Une roue appliquant une charge de 5 kN sur la plaque est soumise a un 

mouvement de va-et-vient sur la longueur de la plaque. L'essai s'effectue dans 
une etuve ventilee et regulee a 60°C. 

Des mesures de profondeur d'orniere sont regulierement effectuees 
apres 3 000, 10 000 et 30 000 cycles A/R de la roue. Pour chaque formule 
1 5 d'enrobe, l'essai est double et le resultat moyen des 2 essais est determine. 
Commentaires sur les resultats : 

• Les profondeurs d'orniere mesurees sont toutes tres inferieures a la 
limite d'acceptabilite qui est de 10% a 30 000 cycles. 

Le liant clair utilise dans cette etude presente un pouvoir anti-ornierant 
20 inferieur a un bitume 20/30 mais superieur a un bitume 35/50 

(comparaison des essais 1, 2, 3 et 4). 

• L'ajout de colorant a pour effet de reduire la resistance a 1'ornierage 
(essais 5 et 6). L' incorporation de 2% de colorant permet malgre tout 
d'avoir un ornierage limite (8,7% vs 10% max a 30 000 cycles). 
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Exemple 4 

Etude de formulations de Betons Bitumineux 0/6 et 0/10 discontinus a partir de 
materiaux concasses et de liant clair. 

5 L Obiet deTetude 

Determination des caracteristiques mecaniques de betons bitumineux 
realises a partir de granules de liant clair comparativement a un liant bitumineux. 

2. Composition et caracteristiques des Hants 
10 On prepare: 

a) un liant bitumineux contenant, en pourcentages en poids 

bitume 70/100 97% 

polymere (EVA) 3 % 

et dont les caracteristiques sont les suivantes : 
15 penetrabilite 66 1/10 mm 

point de ramoliissement 54°C 



b) Un liant clair contenant, en pourcentages en poids : 

- 76 % d'un melange constitue d'huile, de resine et de polymere et presentant une 
penetrabilite de 40 a 80 1/10 mm et un point de ramoliissement "bille et anneau" 



25 - 4 % d'une cire de polyethylene presentant un point de fusion de 1 1 0°C, 
- 20 % de charge minerals 

Ce liant presente les caracteristiques suivantes : 



viscosite a 130°C 
viscositea 150°C 
viscosite a 180°C 



1075 mPa.s 
390 mPa.s 
150mPa:s, 



20 



de 55°C 



Penetrabilite 

Pt de Ramoliissement 



25 1/10 mm 
96°C 



Viscosite. a 130°C, 
Viscositea 150°C 
Viscositea 170°C 
Viscositea 180°C 



500 mPa.s 
350 mPa.s 



2100 mPa.s 



1400 mPa.s 



30 
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3 Formulation des enrobes « bitumineux » 

~~ Us caracteristiques des granulats selectionnes pour 1' etude nous ont 
conduits a etudier les compositions ci-apres : 

Formule (%) 6. S - 

35 34 34 



Sable 0/2c Ige 

Gravillon 4/6c Ige 63.5 

Gravillon6/10clge 

Fines d'apport 

Liant en granules (F+L) 7.5 7.5 

F = Fines ,1-5 L5 

L = Liant clair 6 6 

Liant bitumineux 

TOTAL 



63.5 63.5 
1 2.5 



6 

106 106 106 



Les enrobes sont fabriques dans un malaxeur Guedu Type 3 
conformement a la norme NF P 98-250-1 . 

4 raracteristiques mecaniq ucs des enrobes 
10 Elles ont ete apprehendees a partir des essais : 

. PCG NF P98-252 (Presse a Cisaillement Giratoire) 

-Duriez NFP98-251-1 
-Ornierage NFP98-253-1 
Les resultats obtenus sur les 2 formules testees sont presentes dans les 

1 5 tableaux suivants : 



20 



25 
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A 


B 


c 


Limited 

a— la lllllvJ 










d' Accents tin 










n 




BB 


BBMc 


BBMc 






0/6 


0/10 


0/10 




MVR t/m 3 agregats 


2.718 


2.733 


2.732 




MVR t/m 3 enrobes 


2.487 


2.499 


2.498 




Siirfapp Qnpf ifiniip 


13 57 


IJ.vJ 


P 79 




Mnrhilp Hp rirhpQSP 


1 65 


J. / v 


1 72 




pen 










V^UiXlUaul IC, /0 










o 1 0 fri rrati r»n c 
a 1U glialiUUo 




R7 Q 








85.2 


91.6 






40 


86.9 


93.5 






60 


OO. i 








80 


89 6 


95 2 






100 


89 9 


95 4 






120 


90 8 


95 8 






7 00 


92 0 


96 6 






Ornierape 










profondeur d'ornierage, % 










a 30 cycles 


0.6 


1.4 


2 




100 


1.2 


1.8 


3.4 




300 


1.4 


2.5 


4:5 




1000 


1.6 


3.6 


6.1 




3000 


1.7 


4.6 


8.7 




10000 


2.3 


6.1 


10.4 




Duriez 










Compacite 


89.4 


92.2 






-R (air), MPa 


8.5 


9.8 




7.5 Min. 


-r (eau), MPa 


7.5 


8.6 






•r/R (Rapport Irnmers./Compressn.) 


0.88 


0.88 




0.75 Max.- 




5. Commentaires 

L'examen des performances des 3 compositions testees demontre que 
le liant confere aux enrobes d'excellentes proprietes de stabilite mecanique. 
5 Les resultats des essais Duriez realises sur les differents enrobes a base 

de liant clair sont satisfaisants vis-a-vis des normes concernant les betons 
bitumineux pour utilisation d'application routiere. 

La profondeur d'omiere mesuree sur V enrobe a base de liant clair (B) 
est inferieure de 4% a celle mesuree sur la formule de reference au liant 
10 bitumineux (C). 
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REVENDICATIONS 

1 . Liant clair ou liant bitumineux, notamment destine a la fabrication 
d'enrobes routiers, d'asphaltes coules ou membrane d'etancheite, caracterise en ce 
qu'il presente les proprietes suivantes : 

- penetrabilite a 25°C inferieure i 50 1/10 mm, selon la norme 
NFT 66-004, de preference inferieure a 35 1/10 mm, 

-point de ramollissement superieur a 70°C, selon la norme 
NFT 66-008, de preference superieur a 80°C, de preference encore superieur a 
90°C, 

- viscosite dynamique a 180°C inferieure a 1 000 mPa.s, de preference 
inferieure a 500 mPa.s, de preference encore inferieure a 300 mPa.s. 

2. Liant selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il presente une 
viscosite a 130°C inferieure a 2500 mPa.s et de preference inferieure a 
1500mPa.s. 

3. Liant selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce qu'il contient 3 
a 40 % en poids, de preference de 5 a 40 %, d'au moins une cire dite cire HF 
presentant un point de fusion superieur a 90°C, de preference superieure a 100°C, 

4. Liant selon la revendication 3, caracterise en ce que ladite cire HF 
est une cire hydrocarbonee obtenue par polymerisation d'olefines en C2 a C6,de 
preference par polymerisation Methylene, de propylene et d'hexene. 

5. Liant selon la revendication 3, caracterise en ce que ladite cire est 
une cire de type amide resultant de la reaction d'un acide carboxylique ou d'un 
melange d'acides carboxyliques avec une diamine. 

6. Particules solides a temperature ambiante, caracterisees en ce 
qu'elles comprennent comme constituant essentiel un liant selon Tune des 
revendications 1 a 4. 

7. Particules selon la revendication 6, caracterisees en ce qu'elles sont 
sous forme de granules ou de pastilles. 

8. Particules selon la revendication 6 ou 7, caracterisees en ce qu'elles 
contiennent en outre jiisqu'a 50 % d'au moins une charge, en particulier sous 
forme de fines, telle que du calcaire, du talc ou des oxydes metalliques. 

9. Procede de preparation de particules de liant selon Tune des 
revendications a 6 a 8, caracterise en ce qu'il comprend une etape d'egouttage sur 
une plaque refroidie d'un liant selon Tune des revendications 1 a 4 incorporant en 
outre le cas echeant au moins une charge. 
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10. Procede de preparation de parti cules de liant selon Tune des 
revendications 6 a 8, caracterise en ce qu'il comprend une etape d'extrusion et de 
granulation d'une composition de liant telle que definie dans l'une des 
revendications 1 a 5 incorporant, le cas echeant, en outre au moins une charge. 
5 i i. Enrobes, asphaltes coules et membranes d ! etancheite, caracterises 

en ce qu'ils sont obtenus par mise en oeuvre d f un liant selon Tune des 
revendications 1 a 5 ou de particules selon Tune des revendications 6 a 8. 



REPUBLIQU 




NQAISE 



2765229 



INSTITUT NATIONAL 
de la 

PROPRIETE INDUSTRIELLE 



RAPPORT DE RECHERCHE 

PRELIMINAIRE 

etabli sur la base dee demieres revendications 
depoaees avant le commencement de la recherche 



N* d'tfnreglstrement 
national 



FA 545098 
FR 9708186 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Catogoria 



Citation du doeumant awe indication, an eaa da beaoin, 
dea paiuaa paitinentaa 



FR 2 678 653 A (GERLANO) 8 janvier 1993 

FR 2 119 981 A (UNDERGROUND MINING MACH) 
11 aoQt 1972 

EP 0 358 858 A (DEGUSSA) 21 mars 1990 

DATABASE WPI 

Section Ch, Week 8205 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class H08, AN 82-09261E 

XP002O61257 

& NL 8 003 158 (OLSTER ASPHALT FAB BV) , 4 
janvier 1982 
* abrege * 

-& NL 8 003 158 A (OLSTER ASPHALT FAB BV) 



RevendicaJions 
concemoos 
do la demand* 



Dale tfaehevoment da la recherche 

2 avril 1998 



DOMAINES TECHNIQUES 
RECHERCHES (lnt.CL.6) 



E01C 
C08L 

C08J 



Examinateur 

Leroy, A 



CATEGORIE DES DOCUMENTS CITES 

X : p&rbou tenement pertinent a hji aeul 

V : partioulierement pertinent en cprnbinomon avoo un 

autre documant de la mime oategorie 
A : pertinent a rencontre d*au moine una revendioatbn 

ou arnere-pian technotogique genera) 
O : divulgation non-ecrite 

P : document hterealaire 



T : tneorie ou principe a la baae de I'invenbon 

E : document de brevet benafioiant cfune date onterieure 

a la date de depot et qui n'a ete pubii* qu'a oette date 

de depot ou qu'a une date posterieure. 
0 : ofte dana la demande 
L : dte pour oTautrea rakona 

& : membra de la me me famiNe, document oorreapondanl 



